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@ Verf ahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktio- 
nen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Pro- 
duktgemisches in mehrere Fraktionen mittels einer Destilla- 
tionskolonne, die In Teiibereichen durch in Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quervermischung 
von Flussigkeits- und/oder BrGdenstromen ganz oder tell- 
weise verhindern, in einen Reaktionsteii und einen Destilla- 
tionsteil unterteilt 1st, wobei dem Reaktionsteii ein oder 
mehrere Reaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator 
zugefuhrt werden und aus dem Destlllationsteil gleichzeitig 
eine oder mehrere Mittelsiederfraktionen, die aus Reaktan- 
den und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, und 
die von Verunretnigungen durch Kopf- und Sumpffraktionen 
frei oder weitgehend frei sind, dampffdrmig oder flQssig 
abgezogen werden. 
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Verfahren zur Durchftthrung von chemischen Reaktionen und gleichzeitiger 
destillativer Zerlegung eines Produktgemisches in mehrere Fraktionen 
mittels einer Destillationskolonne • : - 

05 Die Erf indung betrif ft ein Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reak- 
tionen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktgemisches 
in mehrere Fraktionen mittels einer Destillatlonskolonne, die in Teilbe- - 
reichen durch in LSngsrlchtung wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quer- 
vermischung von Flussigkeits- und/oder BrudenstrSmen ganz oder teilweise 

10 verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destinations tell unterteilt 
ist. 

Die Durchfuhrung von chemischen Reaktionen in Destillationskolonnen, wo- 
bei chemische Reaktionen und destillative Stoff trennung sich uberlagern 

15 und 1m gleichen Raum nebeneinander ablaufen, ist eine seit langem prakti- 
zierte VerfahrensfUhrung. HEufig bietet diese Verfahrensfuhrung Vorteile 
hinsichtlich Energiebedarf und Investitionskosten im Vergleich zu Verf ah- 
rensfiihrungen, bei denen die Reaktlon und die destillative Stoff trennung 
in getrennten Verfahrensschritten, nMialich Reaktlon in einem Reaktor und 

20 anschliefiende destillative Stoff trennung in einer Destillatlonskolonne, 
stattf inden. Beispiele fur chemische Reaktionen, die vorteilhaf t in De- 
stillationskolonnen durchgefiihrt werden, sind Veresterungen, Uhiesterungen 
und Verseifungen sowie Acetalisierungen und Acetalspaltungsreaktionen. 
Besonders geeignet sind Destillationskolonnen fur Gleichgewichtsreaktio- 

25 nen, bei denen alle Reaktanden Sthnliche Siedepunkte aufweisen, die Reak- 
tionsprodukte dagegen wesentlich hSher und/oder niedriger sieden. Jedoch 
auch bei Reaktionen, bei denen dieses optimale Siedeverhalten nicht gege- 
ben ist, kSnnen Destillationskolonnen sinnvoll eingesetzt werden, da sie 
die Verwirklichung des gunstigen Gegenstroms der Reaktanden emoglichen. 

30 Dadurch ergeben sich hdhere UmsStze als fur die direkte Vermischung ohne 
Gegenstrom. 

So kann belspielswelse bei einer Reaktlon A+B (Reaktanden) ^ ^ C+D 
(Reaktionsprodukte), der Siedefolge A, C, B, D - nach ansteigenden Siede- 

35 temperaturen geordnet - und einem nicht im stochiometrischen VerhSltnis 
sondern im tJberschufl zugefahrenen Reaktand A, aus der Destillatlonsko- 
lonne als Kopfprodukt das Gemisch aus A und C und als Sumpfprodukt D abge- 
zogen werden. Zur destillativen Zerlegung des Kopf produktes A und C ist 
eine weitere, nachgeschaltete Destillatlonskolonne notwendig. Entspre- 

40 chendes gilt, wenn ein Reaktand die schwers tsiedende Komponente 1st. Auch 
hierbei ist bei g lei cher Siedefolge wie oben eine zusStzliche Destilla- 
tlonskolonne erforderlich, urn den nicht umgesetzten Reaktanden B sowie 




das Reaktionsprodukt D in reiner Form zu gewinnen. Destillationskolonnen 
werden selbst in solchen Fallen eingesetzt, wo die Reaktionsprodukte 
Go/HB 
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weder Le ichtes ts ieder noch Schwers tsieder slud. Bel elner Reaktion 
A*-B OH), der Siedefolge A, C, D, B bedeutet dies, dafi hler zwei ztr- 

sStzliche Destillatlonskolonnen zur Reinlgung der Re akt Ions pr odukt e C und 
D gebraucht werden. Trotzdem ergebea slch auch hler oft Vorteile gegett- 
05 fiber der Reaktion In einem separaten Reaktor, da die Deatlllatlonskolonne 
die Ausmitzung des Gegenstromprinzips ermSglicht and unter ggnstlgeren 
Ronzen tr at ionsverha 1 tnis sen arbeltet. 

Dieses wicbtige Frinzip der Ausautzung des Ge gens trams wird jedoch in 
10 . dlesea Fallen durch die Oberlagerung von Reaktion und de s t illative r Trennr 
anfgabe teilweise nacbteillg beeinfluBt; so fuhrt beispielsweise im zu- 
letztgenannten Fall elne Steigerung der Heizlelstung nicht in jedea Fall 
zu elner Verbesserung des Ifeisatzes, denn Infolge des hdheren ROcklaaf ver- 
bal tnisses erfolgt elne stSLrkere Verdun mmg der Reaktanden und des Kata- 
15 lysators In der Re akt ions zone. 

Diese in der FacM iteratur bislang nicht beach te ten Ef fekte fubren bei- 
spielsweise in dea Fall der Reaktion A+-B CH>, der Siedefolge A, C, B, 
D und einem in OberschuB gefabrenen Re akt and A, dazu, dafi ein bestiastes 

20 Ergebnls der Pest ilia tlonskolorme binsichtlicb Uasatz and En tnataekonze ti- 
tration nicht nur bei elner f est vorgegebenen Heizlelstung sondern auch 
bel elner wesentllch haheren Heizlelstung erhalten wird. Es sind zwei ver- 
scbledene BetriebszustSnde mSglich. Der Grand far dieses hdchst uber- 
raschende Verhalten liegt, wie Simulat ionsrechnungen ergaben, darin, dafi 

25 sich ira einen Fall mlt der niedrigeren Heizlelstung der Gegenstrom noch 
gut auswlrken katm, wShrend er im anderen Fall durch zu ho he RQckvenai- 
schuag abgeschwtcht wird. Es 1st ein mehrfach hSherer Energieaufwand er- 
forderlich, am die sen Fehler durch destillatives Anreichern elnes Reaktan- 
den wieder zu kompensleren. Hler gehen die Vorteile der Destinations* 

30 kolonne weltgehend verloren. Aus den Geschilderten 1st zu entnehmen , dafi 
die uneingeschrSnkte Oberlagerung von Reaktion und Destination nicht in 
jedem Fall sinnvoll 1st. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung 1st es, durch elne einf ache Kafinahae, 
35 die varlabel den verschledensten Fallen von Destillatlonskolonnen ange- 
pafit werden kann, zu erreichen, dafi die fur die Stof f trennung bendtigte 
De stillat ionsenergie den Gegenstrom der Reaktanden nicht unnfi t igerweise 
uber das gunstige Mafi hinaus beeinfluBt. Zus3tzlich soli der Kachteil 
vermieden werden, der dadurch entsteht, dafi bei ungunstlgea Siedeverhal- 
40 ten von Be akt and en und Re ak t ions pr odukt en zusStzliche Trennkolonnen zur 
Reinlgung der Fr odukt s tr ome erf order lich werden. 
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Diese Aufgabe wird erf indungsgemaB in iiberraschend einfacher Weise da- 
durch gelOst, da& dem Reaktionsteil ein oder mehrere Reaktanden und gege- 
benenf alls ein Katalysator zugefiihrt werden und aus dem Dest Illations tell 
gleichzeitig eine oder mehrere Mittelsiederf raktionen, die aus Reaktanden 
05 und/oder Reaktionsprodukten bestehen kSnnen, und die von Verunreinigungen 
durch Kopf- und Sumpff raktionen frei oder weitgehend frei sind, dampff£3r- 
mig oder fliissig abgezogen werden. 

Wie in der Patentanmeldung 33 02 525.8 fiir den Fall einer elnfachen De- 
10 stillation beschrieben, enthait die Destillationskolonne in Teilbereichen 
in LSingsrichtung wirksame Trennvorrichtungen zur Verhinderung einer Quer- 
vermischung von Fltissigkeits- und/oder BrUdens trOmen. 

Ein Ausfuhrungsbeispiel der Erfindung 1st in der Zeichnung dargestellt 
15 und wird im folgenden naher beschrieben. 

Es zeigen: 

Figur 1 ein schema tisches Verf ahrensfliefibild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktlon A+B GfD, Siedefolge A, C, B, D unS edLnem 
20 nicht im stSchiometrischen Verhaitnis soudern im Uberschufl zuge- 

f ahrenen Reaktanden A zur destillativen Trennung der Produkt- 
strSme A, C und D, 

Figur 2 ein schematisches VerfahrensflieBbild einer Destillationskolonne 
mit der Raaktion A+B OfD, Siedefolge A, C» D, B zur destil- 

25 lativen Trennung der Pr odukts trome A, B, C und D. 

GemSB Figur 1 wird eine Kolonne 1 durch eine in Langsrichtung wirksame 
Trenneinrichtung 2 unterhalb und oberhalb der Zulauf stellen fur die Reak- 
tanden A und B in einen Reaktionsteil 3 und einen Destillationsteil 4 
30 unterteilt. Entsprechend der Siedefolge wird der leichtestsiedende Reak- 
tand A am Kopf und das schwerstsiedende Reaktionsprodukt D am Sumpf der 
Kolonne entnoramen. Da lm Destillationsteil 4 die Reaktion unterdriickt 
1st, ist es mSglich, dort das mittelsiedende Reaktionsprodukt C in reiner 
oder weitgehend reiner Form abzuziehen. 

35 

Wie Figur 2 zeigt, ist es bei der gleichen Anordnung auch moglich, bei 
dem be sonders ungiinstigen Fall, wenn beide Reaktionsprodukte weder die 
leichtestsiedende noch die schwerstsiedende Fraktion sind und nach her- 
kommlicher Verf ahrensweise zwei zusStzliche Destillationskolonnen beno- 
40 tigt werden, mit einer Destillationskolonne die gestellte Aufgabe - nam- 
lich die Reaktionsprodukte C und D in reiner Form zu gewinnen - zu ISsen; 
wobei durch eine entsprechende Aufteilung der FlUssigkeits- und Dampf- 
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strSme auf Reaktions- und Destillationsteil der Gegenstroa optimal zur 
Wirkung koramt and der Gesamtaafwacri verringert werden kann* 

Durch diese LIngsunterteilung wird die Wglicbkeit geschaf fen, elnen sepa- 

05 raten Ko lotmea te 11 zu erhalten, In dem Ban die Reakt ion unter den fOx sle 
optlaalen Bedlngungen hinslchtlich Heizlelstung, RUckverraischting und Kata- 
lysatorkonzent ration ah 1 auf en las sen kann. Der aelst nichtf IQchtlge oder 
- schwer flucht ig e Katalysator (z.B. MtneralsSure far Veres terungen, Versei- 
fuagen, Acetalbildangen und — spaltungen oder Umacetallslerungen oder Alko- 

10 - bo late fur Urnes terungen) oder auch leichtflOchtlgen Katalysator (bei- 

spielsweise Golorwasserstof f , AaelsensSure) ISfit alch entsprechend selnea 
Siedeverhalten durch die Wahl seiner Zugabestelle gezielt in diesen De- 
stUlationskolonnenteil - Reaktions tell - einbringen. Wegen der geringe- 
ren Verd&nnung des Katalysators in dem Reakt ions tell ergeben sich im all- 

15 geaeinen Elnsparungen hinslchtlich der benStigten Katalysatormengen oder 
es werden einfachere Kolonneneinbauten mSglich, die weniger Verwellzeit 
far die Flusslgkelt e ins te lien, z.B. FOllkSrperkolonnen ans telle von teur- 
reren Glocken- oder Vent ilbodenkolonnen . Dies b letet _auch Vorteile , wenn 

^ die Verwellzeit wegen der Tempera turempfindlichkeit der Pr odukte nfl^r 

2D lichst klein seln soli* In dem dem. Reakt ions tell geget&berliegenden De- 
stinations tell kann die cbemiscbe Reakt ion verhindert warden, indea der 
Katalysator ans dieses. Bereich ferngehalten wird, was sich entweder In- 
f olge seit^r Nichtf l&chtlgkeit oder Leichtf IGchtlgkelt von selbst ergibt 
oder aber durch besondere Mafinahaen wie beispielswelse gezielte Zerst5- 

25 rung elner ka talys lerenden Sdure durch Zudosierung einer Lauge 1m Des til— 
latioosteil erzielbar 1st und so nur des t illative Stoff trennungen ablau- 
fen. Bnpflndliche Stoff e, die durch den Katalysator leicht gescbSdigt 
werden, kSrmen aus dlesea Tell schonend abgetrennt werden • Die Reakt ions- 
zone kann gegebenenf alls berelts la Reakt ionsteil gezielt elngegrenzt 

30 werden, Indem man beispielswelse die Reakt ions zone nur auf den Bereich 
zwischen den Zulauf stellen der Reaktanden beschrSnkt, 

Zur technischen Ausgestaltung der in LSngsrichtung wirksaaen Trenneinricb- 
tungen koamen, wie in der Paten tanmeldung 33 02 525.8 geschlldert, aeir- 
35 rere MSglichkelten in Betracht. Die einf achate Wglichkeit stellen ebene 
durcbgehende Trermbleche dar« Gegebenenf alls kSxmen jedoch 2 konzen- 
trische oder nebeneinand er angeordnete Best ilia tionskolonnen benutzt 
werden. 

40 Die cheaische Reakt ion kann auch in einer Destillatlonskolonne stattfin- 
den, bei der zur ErhShung der Verwellzeit separate VerweilzeitbehSlter 
auBerfaalb der Destillatlonskolonne angeordnet werden, In dene a die Reak- 
tloa gegebenenf alls durch Ionentauscher katalysiert wird. 
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Einen besoaders wertvollen Vorteil bietet die LSngsuntertellung der De- 
stillatiotiskolonne gemSB der vorliegenden Erf indung hinsichtlich der Rein- 
heit der entnommenen Produkte. 
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Patentangprgcte 

l m Verfahren zur Durchfuhnmg von chemi schen Reaktionen und gleichzeiti- 
ger de st illativer Zerlegung elnes Produktgemisches in mehrere Fraktio- 

05 nen mittels einer Destillatlonskolonne, die in Teilbereichen durch in 

LSngsrichtung wirksame Trenneinr ichtungen , die eine Quervermischung 
von Flus sigkeits- und/oder BrELdens tromen ganz oder teilweise verhin- 
dern, in einen Reaktionsteil und einen Destinations Ceil unterteilt 
1st, dadurch gekennzeichnet, daB dea Reaktionsteil (3) ein oder meh- 

lO rere Reaktanden und gegebenenf alls ein Katalysator zugefQhrt werden 

0k und aus dem Destinations teil (4) glelchzeitig eine oder mehrere 

Mittels iederfraktionen, die aus Reaktanden und/oder Reaktionsproduk- 
ten bestehen kSnnen, und die von Verunreinigungen durch Kopf- und 
Sumpffraktionen frei oder weltgehend frei sind, dampffdrmig oder 

15 flQssig abgezogen warden. 

2. Vorrichtung zur Durch fOhrung des Verfahrens gemSfi Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet , dafi Reaktionsteil (3) und Destinations teil (4) ge- 
meinsam in einer Destillationskolonne angeordnet und durch in lAngs- 

20 richtung wirksame Trenneinrichtungen (2) voneinander getrennt sind. 

3, Vorrichtung zur Durchfuhnmg des Verfahrens gemSfl Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet , dafi Reaktionsteil (3) und Destinations teil (4) teil- 
weise oder uber ihre GesamtlMnge als zwei voneinander getrennte De- 

25 stillationskolonnen ausgefQhrt sind. 
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© Verf ahren zur Durchf Ohrung von chemischen Reaktlonen und gleichzeftlger destlllativer Zerlegung etnas 
Produktgemisches in mehrere Fraktionen mrttels elner Destillationskolonne. 

© Verfahren zur Durchf uhrung von chemischen Reaktio- 
nen und gleichzeitiger destiliativer Zerlegung eines Produkt- 
gemisches in mehrere Fraktionen mittels einer Destillations- 
kolonne (1), die in Teilbereichen durch in Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtungen (2), die eine Quervemischung 
von Flussigke'rts- und/oder Brudenstromsn ganz oderteilwei- 
se verhindern, in einen Reaktionsteil (3) und einen Destillati- 
onsteit (4) unterteilt ist, wobei dem Reaktionsteil ein oder 
mehrere Reaktanden (A, B) und gegebenenfalls ein Katalysa- 
tor zugefuhrt werden und aus dem Destillationsteil gleichzei- 
tig eine oder mehrere Mittelsiederfraktionen (C, D). die aus 

Reaktanden und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, ^ . 

und die von Verunreinigungen durch Kopf- und Sumpffrak- FIG. 1 

tionen frei oder weitgehend frei sind, dampfformig oder 
flussig abgezogen werden. 
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